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I. Basis of the report 



I , This report has been drawn on the basis of {Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation 
under Article 14 are referred to in this report as "originally filed" and are not annexed to the report since they do not contain amendments.): 

I I the international application as originally filed. 

the description, pages \:}^ , as originally filed. 

pages , filed with the demand, 

pages . filed with the letter of 

pages , filed with the letter of 



the claims. 



Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 
Nos. 



1-8 



, as originally filed, 

, as amended under Article 19, 

, filed with the demand, 

, filed with the letter of 

, filed with the letter of 



23 February 1999 (23.02.1999^ 



^ the drawings, sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 
sheets/fig 



1/2, 2/2 



, as originally filed, 
, filed with the demand, 
, filed with the letter of 
, filed with the letter of 



2. The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ 

the description, pages 

the claims, Nos. 

the drawings, sheets/fig 



3 I I This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered 
— to go beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)). 



4. Additional observations, if necessary: 
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V. Reasoned statement under Article 66.2(a)(ii) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



Statement 
Noveity (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (I A) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



1-8 



1-8 



1-8 



YES 
NO 
YES 
NO 

YES 
NO 



2. Citations and explanations 

1 . Novelty 



1.1 Dl = US-A-5 002 741 discloses (cf. col. 3, 1.18 to 
col. 5, line 13, col. 7 and col.8) the purification 
of gas by simultaneous or separate injection of a 
sodium compound, preferably bicarbonate, in the form 
of a powder and carbon finely dispersed in the gas 
flow, followed by dust extraction. 

Mg compounds are not mentioned. Nor is the problem 
of the agglutination of NaHCOa mentioned. 
The carbon is preferably a fine powder with a large 
specific surface, finely dispersed on a support such 
as ashes. As carbon sources, Dl mentions lignite 
ashes (15% C) , activated carbon, soot and so on. 
Since carbon coke (with a high carbon content) is 
not mentioned, the subject matter of the claims is 
novel over Dl (PCT Article 33(1) and (2)). 

1.2 D2 = DE-A-41 00 645 (cf. Claims 1, 6 and 8; col. 3, 1 
21 to col. 4, 1.33) discloses the purification of gas 
by injecting a basic alkaline and/or alkaline earth 
substance, together with a basic compound comprising 
nitrogen in the gas flow, followed by dust 
extraction. Sodium bicarbonate is mentioned among 
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1.3 



2. 



other alkaline or alkaline earth compounds, 
including MgO, Mg(0H)2 and MgCOa {Ca(0H)2) is used 
according to the only example) . Sodium bicarbonate 
can be injected in the form of a powder or aqueous 
solution (col-3, lines 33 and 34, and col. 7, 1.10). 
Lignite coke is mentioned inter alia as an additive 
with a large specific surface, including silica, 
intended to adsorb certain impurities contained in 
the gases and to improve the reaction between the 
gases and the compound containing nitrogen (col. 3, 
lines 40 to 63) . 

A combination of NaHCOs with MgO/OHx or lignite coke 
is not explicitly mentioned, let alone in powder 
form and in the absence of silica. There is no 
mention of the problem of the agglutination of 
NaHC03. 

On the basis of D2, multiple choices would therefore 
be required to obtain the composition claimed in the 
application; hence, the novelty thereof over D2 can 
be recognized (PCT Article 33(1) and (2)). 

Documents D3 = WO-A-93/04983 and D4 = US-A-4 767 
605, cited in the application and relating to the 
purification of gas using NaHCOs are less relevant, 
since they do not refer to the use of Mg compounds 
or lignite coke. The agglomeration of NaHCOs is not 
discussed. 

Inventive step 



2.1 The closest prior art is the use of an NaHCOa powder 
for purifying gases. 

2.2 The shortcomings of the prior art and the technical 
problem to be solved by the present invention are 
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correctly disclosed in the description (p. 2, 1.16 to 
p. 3, 1.1). 



2.3 The use of silica as an additive and the properties 
of such powders in certain applications have proved 
to be unsatisfactory, cf. page 1, line 28, 
comparative examples 1, 4 and 8, and page 4, lines 
17 to 26. 



2.4 The solution proposed by the present invention, i.e. 
the use of the compounds mentioned in Claim 1 as an 
anti-agglutination agent in the absence of silica, 
is effective (cf - examples) . 



2.5 This solution is not obvious from the prior art 
cited above, which does not even refer to the 
problem of agglutination. The ^'anti-agglomeration" 
effects of the additives used according to the 
invention cannot be derived from the prior art, nor 
can their superiority over silica, an agent already 
proposed for such purposes. 



2.6 Since the advantages attributable to the additives 
used in the compositions according to Claim 1, and 
to the absence of silica, as illustrated by the 
examples contained in the application, were not 
foreseeable, the subject matter of Claim 1 and, 
consequently, that of Claims 2 to 8, involve an 
inventive step (PCT Article 33(1) and (3)). 



2.7 Industrial applicability is clear from the text of 

the application. Detailed comments are not required. 
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VII. Certain defects in the international application 



The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 



1. The description, in particular the presentation of 
the invention, has not been brought into line with 
the amended claims (PCT Rule 5 . 1 (a) (iii) ) : 
page 2, lines 2 to 6; 
page 3, lines 15 and 16; 
page 3, lines 31 to 35; 
page 4, line 27; 

Examples 1, 3 and 7 are now ^^comparative". 



2. Contrary to the requirements of PCT Rule 

5, 1(a) (ii) , the description does not outline the 
relevant prior art disclosed in Dl and D2, nor does 
it cite these documents. 



i. 
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mandataire 
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POUR SUITE A DONNER pr6Iiminaire international (formulaire PCT/IPEA/416) 


Demande intemationale n" 
PCT/EP98/02828 


Date du d^pot international (jour/mols/ann6e) 
07/05/1998 


Date de priority (jour/mois/ann^e) 
14/05/1997 


Classification intemationale des brevets (CIB) ou ci la fois classification nationale et CIB 
B01D53/34 


Deposant 

SOLVAY (SOCIETE ANONYME) et al. 



1 . Le present rapport d'examen preliminaire international, etabli par radministaration chargee de I'examen preliminaire 
international, est transmis au deposant conformement a rarticle 36. 

2. Ce RAPPORT comprend 6 feuilles, y compris la presente feuille de couverture. 

^ II est accompagne d'ANNEXES, c'est-a-dire de feuilles de la description, des revendications ou des desslns qui ont 
ete modifiees et qui servent de base au present rapport ou de feuilles contenant des rectifications faites aupres de 
I'administration chargee de Texamen preliminaire international (voir la regie 70.16 et I'instruction 607 des Instructions 
administratives du PCT). 

Ces annexes comprennent 1 feuilles. 



3. Le present rapport contient des indications relatives aux points suivants: 
I S Base du rapport 



d'application industrielle 
Absence d'unite de I'invention 

Declaration motivee selon Tarticle 35(2) quant a la nouveaute, I'actlvite inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a t'appui de cette declaration 



II 


□ 


III 


□ 


IV 


□ 


V 




VI 


□ 


VII 


El 


VIII 


□ 



Date de presentation de la demande d'examen preliminaire 
intemationale 

11/12/1998 


Date d'aclievement du present rapport 

1 0. 03. 99 


Nom et adresse postale de I'administration chargee de 
I'examen preliminaire international: 

^ Office europeen des brevets 
D-80298 Munich 

Tel. (+49-89) 2399-0 Tx: 523656 epmu d 
Fax: (+49-89) 2399-4465 


Fonctionnaire autorise 

Czech, B f 3 I 

N" de telephone (+49-89) 2399 8627 



Formulaire PCT/IPEA/409 (feuille de couvertyre) Ganvier 1994) 



RAPPORT D'EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale n*^ PCT/EP98/02828 



I. Base du rapport 

1 . Ce rapport a ete redige sur la base des elements ci-apres (les feuil/es de remplacement qui ont ete remises a 
i'office recepteur en reponse a une invitation faite confomiement a I'article 14 sont considerees, dans le present 
rapport, comme "initiaiement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'eiies ne contiennent 
pas de modifications.) : 

Description, pages: 

1-12 version initiale 

Revendications, N"^: 

1-8 re?ue(s)le 25/02/1999 avec lettre du 23/02/1999 
Dessins, feuilles: 

1/2,2/2 version initiale 

2. Les nnodifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n°* : 

□ des dessins, feuilles : 

3. □ Le present rapport a ete fomnule abstraction faite (de certarnes) des modifications, qui ont ete conslderees 

comme allant au-dela de I'expose de I'invention tel qu'il a ete depose, comme il est indique ci-apres 
(regie 70.2(c)) : 

4. Observations complementaires, le cas echeant : 
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V. Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'apptication Industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 



1 . Declaration 



Nouveaute 



Oui : 
Non : 



Revendications 
Revendications 



1-8 



Activite inventive 



Oui : 



Revendications 



1-8 



Non : Revendications 

Possibilite d'application industrielle Oui : Revendications 1 -8 

Non : Revendications 

2. Citations et explications 
voir feuille separee 

VII. Irregularites dans la demande Internationale 

Les irregularites suivantes, concemant la forme ou le contenu de la demande intemationale, ont ete constatees : 
voir feuille separee 
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Concernant le point V (Declaration motivQQ sefon la regie 66.2(a)(ii) quant a la nouveaute, 

I'activite inventive et la possibilite d'application industrielle; citations et 
explications a I'appui de cette declaration) 

1. Nouveaute: 

1.1 D1 = US-A-5 002 741 divulgue (cf. coL3, 1.18- col.5, 1.13, col.7 et col.8) la 
purification de gaz par injection simultanee ou separee d'un compose de sodium, 
de preference du bicarbonate, sous forme de poudre et de carbone finement 
disperse dans le courant gazeux, suivi d'un depoussierage. 

Des composes de Mg ne sont pas mentionnes. II n'est pas fait mention du 
probleme de Tagglutination du NaHCOa. 

Le carbone est de preference une poudre fine a grande surface specifique, 
finement disperse sur un support tels que des cendres. Comme sources de 
carbone, D1 mentionne des cendres de lignite (15% de C), du charbon actif, de la 
suie etc. 

Le coke de carbone (grande teneur en C) n'etant pas mentionne, Tobjet des 
revendications est nouveau par rapport a D1 (Art.33(1)(2) PCT). 

1.2 D2 = DE-A-41 00 645 (cf. revendications 1.6, et 8; col.3, 1.21 -col.4, 1.33) divulgue 
la purification de gaz par injection d'une substance basique alcaline et/ou alcalino- 
terreuse et d'un compose basique comprenant de I'azote dans le courant gazeux, 
suivi d'un depoussierage.Le bicarbonate de sodium est mentionne parmi d'autres 
composes alcalins ou alcalino-terreux . y compris le MgO, le Mg(OH)2 et le 
MgCOa, (du Ca(OH)2 est utilise selon Tunique exemple). Le bicarbonate de 
sodium peut etre injecte sous forme de poudre ou de solution aqueuse (col.3, 
1.33-34 et col.7, l.10).Le coke de lignite est mentionne parmi d'autres comme 
additif a grande surface specifique, y compris la silice, destine a adsorber 
certaines impuretes compris dans les gaz, ainsi qu'a ameliorer la reaction entre 
les gaz et le compose comprenant de I'azote (col.3, 1.40-63). 

Une combinaison de NaHC03 avec du MgO/OH^ ou de coke de lignite n'est pas 
explicitement mentionnee, encore moins sous forme de poudre et en absence de 
silice. II n'y a aucune mention du probleme de {'agglutination du NaHCOa. 
En partant de D2. Tobtention de la composition revendiquee dans la demande 
necessiterait done des choix multiples , ce qui justifie la nouveaute par rapport a 
D2 (Art.33(1)(2) PCT). 
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1 .3 Les docunnents D3 = WO-A-93/04983 et D4 = US-A-4 767 605. cites dans la 
demande et ayant trait a la purification de gaz au moyen de NaHCOa sont moins 
pertinents puisqu'ils ne mentionnent pas I'utilisation de connposes de Mg ou de 
coke de lignite. L'agglomeration du NaHCOa n'est pas discutee. 

2. Activite inventive 

2.1 L'etat de la technique le plus proche consiste en Tutilisation d'une poudre de 
NaHCOapour la purification des gaz. 

2.2 Les inconvenients de l'etat de la technique et le probleme technique a resoudre 
par la presente invention correctement sont exposes dans la description (p.2,1.16 - 
p.3, 1.1. 

2.3 L'utilisation de silice connnne additif, et les proprietes de telles poudres dans 
certaines applications, se sont averes comme peu satisfaisantes, cf. p.1. 1.28 et 
exemple comparatifs 1,4 et 8, p.4, 1.17-26. 

2.4 La solution proposee par la presente invention, a savoir Tutilisation des composes 
mentionnes dans la revendication 1 comme agent anti-agglutination en absence 
de silice, est efficace (cf les exemples). 

2.5 Cette solution ne decoule pas a I'evidence de Tetat de la technique cite ci-dessus, 
qui ne mentionne meme pas le probleme de I'agglutination. Les effets "anti- 
agglomeration" des additifs utilises selon invention ne sont pas derivables de 
Tetat de la technique, sans parler de leur superiorite par rapport a la silice, un 
agent deja propose a ces fins. 

2.6 Puisque les avantages attribuables aux additifs utilises dans la compositions selon 
la revendication 1 et a I'absence de silice, tels qu'illustres par les exemples de la 
demande, n*etaient pas previsibles, I'objet de la revendication 1 , et par conse- 
quent celui des revendication 2-8, reposent done bien sur une activite inventive 
(Art.33(1)(3) PCX). 
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2.7 Les possibilites d'application industrielle ressort clairement du texte de la 
demande. Un commentaire approfondi n'est pas necessaire. 

Concernant le point VII (Irregularites dans la demande intemationale) 

1. La description, en particulier la presentation de invention, n'a pas ete adaptee 
aux revendications amendees (R.5.1{a)(iii) PCX): 

page 2. lignes 2-6 
page 3. lignes 15-16 
page 3, lignes 31-35 
page 4, ligne 27 

exemples 1 , 3 et 7 sont maintenant "comparatifs". 

2. Contrairement a ce qu'exige la regie 5.1 a) ii) PCT. la description n'indique pas 
I'etat de la technique anterieure pertinent expose dans les documents D1 et D2 et 
ne cite pas ces documents. 
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REVENDIC ATIONS 

1 - Composition reactive, solide, pulverulente pour Tepuration d'un gaz, 
comprenant du bicarbonate de sodixim et un inhibiteur d 'agglutination du 
bicarbonate de sodium, caracterisee en ce qu'elle est sensiblement exempte de 
silice et en ce que 1' inhibiteur comprend du coke de lignite et/ou un compose du 
magnesium comprenant de r(hydr)oxyde de magnesium. 

2 - Composition selon la revendication 1, caracterisee en ce que le 
compose du magnesium comprend de I'hydroxycarbonate de magnesium. 

3 - Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce qu'elle 
comprend au moins 90 % en poids de bicarbonate de sodium et en ce que sa 
teneur ponderale en inhibiteur est superieure a 0,5 % du poids de bicarbonate de 
sodium. 

4 - Composition selon la revendication 3, caracterisee en ce que, dans le 
cas ou rinhibiteur comprend un compose du magnesium, celui-ci est present en 
une quantite ponderale au moins egale a 2 % du poids de bicarbonate de sodium. 

5 - Composition selon la revendication 3, caracterisee en ce que, dans le 
cas ou rinhibiteur comprend du coke de lignite, celui-ci est present en une 
quantite au moins egale a 5 % du poids de bicarbonate de sodium. 

6 - Procede pour I'epuration d'un gaz, selon lequel on introduit dans le 
gaz xme composition reactive comprenant du bicarbonate de sodium et on soumet 
le gaz a un depoussierage, caracterise en ce que la composition reactive est 
conforme a I'une quelconque des revendications 1 a 5. 

7 - Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que le 
depoussierage comprend une filtration a travers im tissu filtrant. 

8 - Procede selon la revendication 6 ou 7, pour Tepuration d'un gaz en au 
moins un contaminant selectionne parmi le chlorure d'hydrogene, le fluorure 
d'hydrogene, les oxydes de soufre, les oxydes d'azote, les dioxines et les 
furannes. 
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Priorite 
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Absence de formulation d'opinion quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'application industrielle 


IV 
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Absence d'untte de invention 


V 




Declaration motivee selon I'article 35(2) quant ^ la nouveaute. I'activite inventive et la possibilite 
d'application industrielle: citations et explications a I'appui de cette declaration 


VI 
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Certains documents cites 


VII 




Irregularites dans la demande internationale 


VIII 
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Formulaire PCT/I PEA/409 (feuille de couverture) {janvier 1994) 



RAPPORT D EXAMEN 
PRELIMINAIRE INTERNATIONAL 



Demande intemationale n° PCT/EP98/02828 



I. Base du rapport 

1 . Ce rapport a ete redige sur la base des elements ci-apres (les feuilles de remplacement qui ont ete remises a 
I'office recepteur en reponse a une invitation faite confonvement a ('article 14 sont considerees, dans le present 
rapport, comme "initialement deposees" et ne sont pas jointes en annexe au rapport puisqu'elles ne contiennent 
pas de modifications.) : 

Description, pages: 

1-12 version initiale 

Revendications, N*^: 

1 -8 re9ue(s) le 25/02/1 999 avec lettre du 23/02/1 999 

Dessins, feuilles: 

1/2,2/2 version initiale 

2. Les nnodifications ont entraine I'annulation : 

□ de la description, pages : 

□ des revendications, n" : 

□ des dessins, feuilles : 

3. □ Le present rapport a ete formule abstraction faite (de certaines) des nnodifications, qui ont ete considerees 

comme allant au-dela de I'expose de I'invention tel qu'il a ete depose, comme il est indlque ci-apr§s 
(regie 70,2(c)) : 

4. Observations complementaires, le cas echeant : 
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RAPPORT D'EXAMEN 

PRELIMINAIRE INTERNATIONAL Demande intemationale n° PCT/EP98/02828 



V. Declaration motivee selon I'article 35(2) quant a la nouveaute, I'activite inventive et la possibilite 
d'application industrielle; citations et explications a I'appui de cette declaration 

1. Declaration 



Nouveaute 


Oui : 


Revendlcatlons 


1 


-8 




Non : 


Revendications 






Activite inventive 


Oui : 


Revendications 


1 


-8 




Non : 


Revendications 






Possibilite d'application industrielle 


Oui : 


Revendications 


1 


-8 




Non : 


Revendications 







2. Citations et explications 
voir feuille separee 

VII. trregularites dans la demande Internationale 

Les irregularites suivantes, concemant la forme ou le contenu de la demande intemationale, ont ete constatees : 
voir feuille separee 
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Concernant le point V (Declaration motivee selon la regie 66.2(a)(ii) quant a la nouveaute, 

i'activite inventive et la possibilite d'application industrielle; citations et 
explications a i'appui de cette declaration) 

1. Nouveaute: 



1.1 D1 = US-A-5 002 741 divulgue (cf. col. 3, 1.18 - col. 5, 1.13, col.7 et col.8) la 
purification de gaz par injection simultanee ou separee d'un compose de sodium, 
de preference du bicarbonate, sous forme de poudre et de carbone finement 
disperse dans le courant gazeux, suivi d'un depoussierage. 

Des composes de Mg ne sont pas mentionnes. II n'est pas fait mention du 
probleme de Tagglutination du NaHCOa. 

Le carbone est de preference une poudre fine a grande surface specifique, 
finement disperse sur un support tels que des cendres. Comme sources de 
carbone, D1 mentionne des cendres de lignite (15% de C), du charbon actif, de la 
suie etc. 

Le coke de carbone (grande teneur en C) n'etant pas mentionne, I'objet des 
revendications est nouveau par rapport a D1 (Art.33(1)(2) PCT). 

1.2 D2 = DE-A-41 00 645 (cf. revendications 1,6. et 8; col.3, 1.21 -col.4, 1.33) divulgue 
la purification de gaz par injection d'une substance basique alcaline et/ou alcalino- 
terreuse et d'un compose basique comprenant de I'azote dans le courant gazeux, 
suivi d'un depoussierage. Le bicarbonate de sodium est mentionne parmi d'autres 
composes alcalins ou alcalino-terreux . y compris le MgO, le Mg(OH)2 et le 
MgCOa, (du Ca(OH)2 est utilise selon I'unique exemple). Le bicarbonate de 
sodium peut etre injecte sous forme de poudre ou de solution aqueuse (col.3, 
1.33-34 et col.7, l.10).Le coke de lignite est mentionne parmi d'autres comme 
additif a grande surface specifique, y compris la silice, destine a adsorber 
cerlaines impuretes compris dans les gaz, ainsi qu'a ameliorer la reaction entre 
les gaz et le compose comprenant de Tazote (col.3, 1.40-63). 

Une combinaison de NaHCOa avec du MgO/OH^ ou de coke de lignite n'est pas 
explicitement mentionnee, encore moins sous forme de poudre et en absence de 
silice. II n'y a aucune mention du probleme de I'agglutination du NaHCOa. 
En partant de D2, I'obtention de la composition revendiquee dans la demande 
necessiterait done des choix multiples , ce qui justifie la nouveaute par rapport a 
D2 (Art.33(1)(2) PCT). 
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1 .3 Les documents D3 = WO-A-93/04983 et D4 = US-A-4 767 605, cites dans la 
demande et ayant trait a la punfication de gaz au moyen de NaHCOg sont moins 
pertinents puisqu'ils ne mentionnent pas i'utiiisation de composes de Mg ou de 
coke de lignite. L'agglomeration du NaHC03 n'est pas discutee. 

2. Actlvite inventive 

2.1 L'etat de la technique le plus proche consiste en Tutilisation d'une poudre de 
NaHCOapour la purification des gaz. 

2.2 Les inconvenients de l'etat de la technique et le probleme technique a resoudre 
par la presente invention correctement sont exposes dans la description (p.2,1.16 - 
p.3, 1.1. 

2.3 L'utilisation de silice comme additif, et les proprietes de telles poudres dans 
certaines applications, se sont averes comme peu satisfaisantes, cf. p.1. 1.28 et 
exemple comparatifs 1.4 et 8, p.4, 1.17-26. 

2.4 La solution proposee par la presente invention, a savoir Tutilisation des composes 
mentionnes dans la revendication 1 comme agent anti-agglutination en absence 
de silice, est efficace (cf les exemples). 

2.5 Cette solution ne decoule pas a I'evidence de l'etat de la technique cite ci-dessus, 
qui ne mentionne meme pas le probleme de I'agglutination. Les effets "anti- 
agglomeration" des additifs utilises selon invention ne sont pas derivables de 
l'etat de la technique, sans parler de leur superiorite par rapport a la silice, un 
agent deja propose a ces fins. 

2.6 Puisque les avantages attribuables aux additifs utilises dans la compositions selon 
la revendication 1 et a I'absence de silice, tels qu'illustres par les exemples de la 
demande, n'etaient pas previsibles, I'objet de la revendication 1, et par conse- 
quent celui des revendication 2-8, reposent done bien sur une activite inventive 
(Art.33(1)(3) PCT). 
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2.7 Les possibilites d'application industrielle ressort clairement du texte de la 
demande. Un commentaire approfondi n'est pas necessaire. 

Concernant le point Vtl (Irregularites dans la demande intemationale) 

1 . La description, en particulier la presentation de I'invention, n*a pas ete adaptee 
aux revendications amendees (R.5.1(a)(iii) PCT): 

page 2, lignes 2-6 
page 3. lignes 15-16 
page 3, lignes 31-35 
page 4, ligne 27 

exemples 1 , 3 et 7 sont maintenant "comparatifs". 

2. Contrairement a ce qu'exige la regie 5.1 a) ii) PCT, la description nindique pas 
Tetat de la technique anterieure pertinent expose dans les documents D1 et D2 et 
ne cite pas ces documents. 
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RE VEND I C A T I O N S 



1 - Composition reactive, solide, pulverulente pour Tepuration d'un gaz, 
comprenEint du bicarbonate de sodium et un inhibiteur d'agglutination du 
bicarbonate de sodium, caracterisee en ce qu'eile est sensiblement exempte de 
silice et en ce que Tinliibiteur comprend du coke de lignite et/ou un compose du 
magnesium comprenant de r(hydr)oxyde de magnesium. 

2 - Composition selon la revendication 1 , caracterisee en ce que le 
compose du magnesium comprend de I'hydroxycarbonate de magnesium. 

3 - Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce qu'elle 
comprend au moins 90 % en poids de bicarbonate de sodium et en ce que sa 
teneur ponderale en inhibiteur est superieure a 0,5 % du poids de bicarbonate de 
sodium. 

4 - Composition selon la revendication 3, caracterisee en ce que, dans le 
cas ou r inhibiteur comprend un compose du magnesium, celui-ci est present en 
une quantite ponderale au moins egale a 2 % du poids de bicarbonate de sodium. 

5 - Composition selon la revendication 3, caracterisee en ce que, dans le 
cas ou r inhibiteur comprend du coke de lignite, celui-ci est present en une 
quantite au moins egale a 5 % du poids de bicarbonate de sodium. 

6 - Precede pour I'epuration d'un gaz, selon lequel on introduit dans le 
gaz une composition reactive comprenant du bicarbonate de sodium et on soumet 
le gaz a un depoussierage, ceuracterise en ce que la composition reactive est 
confonne a Tune quelconque des revendications 1 a 5. 

7 - Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que le 
depoussierage comprend une filtration a travers un tissu filtrant. 

8 - Procede selon la revendication 6 ou 7, pour I'epuration d'un gaz en au 
moins un contaminant selectionne parmi le chlorure d'hydrogene, le fluorure 
d'hydrogene, les oxydes de soufre, les oxydes d'azote, les dioxines et les 
flirannes. 



F^UILLE MODIFIEE 



TRAITE DE ^OPERATION EN MATIERE DE bWvEtQ 9/423746 

PCT 



RAPPORT DE RECHERCHE INTERNATIONALE 
(article 18 et regies 43 et 44 du PCT) 



Reference du dossier du deposant ou 
du mandataire 

S 97/05 


POUR SUITE '3 notification de transmission du rapport de recherche intemationale 
(formulaire PCT/ISA/220) et, le cas echeant, le point 5 ci-apres 

A DONNER 


Demande intemationale n° 

PCT/EP 98/02828 


Date du depot intemational^/oi/r/mo/s/annee^ 

07/05/1998 


(Date de priorite (la plus ancienne) 
(jour/mois/annee) 

14/05/1997 


Deposant 

SOLVAY (SOCIETE ANONYME) et a1 . 



Le present rapport de recherche intemationale, etabli par I'administ ration chargee de la recherche intemationale, est transmis au 
deposant conformement a I'article 18. Une copieen est transmise au Bureau international. 

Ce rapport de recherche intemationale comprend g feuilles. 

[xl II ®st aussi accompagne d'une copie de chaque document relatif a I'etat de la technique qui y est cite. 



1 . II a ete estlm^ que certalnes revendlcatlons nepouvalent pas faire Tobjet d'une recherche(voir le cadre I). 

2- II y a absence d'unlte de l'lnventlon(voir le cadre II). 

3. La demande Internationale contient la divulgation d'un tistage de sequence de nucleotides oud'actdes amines et la 

recherche Internationale a ete effectuee sur la base du listage de sequence 

I I depose avec la demande intemationale 

I I foumi par le deposant separement de la demande intemationale 

I I sans etre accompagnee d'une declaration selon laquelle i) n'inclut pas d'elements 
allant au-dela de la divulgation faite dans la demande intemationale telle 
qu'elle a ete deposee. 



I I transcrit par Tadministration 



4. En ce qui conceme le titre, le texte est approuve tel qu'il a ete remise parle deposant 

I I Le texte a ete etabli par Tadmlnistration et ata teneur s'uivante: 



5. En ce qui conceme I'abr^e, 

□ 



le texte est approuve tel qu'il a ete rem is parle deposant 

le texte (reproduit dans le cadre Ml) a ete etabli par Tadministration conformement a la 
regie 38.2b). Le deposant peut presenter des observations a I'administration dans un delai 
d'un mois a compter de la date d'expedition du present rapport de recherche intemationale. 



6. La figure des desslns a publier avec I'abrege est la suivante: 

Figure n^ 2 |^ suggeree par le deposant. 

I I parce que te deposant n'a pas suggere de figure. 
I I parce que cette figure caracterise mieux I'invention. 



□ 



Aucune des figures 
n'est a publier. 
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(57) Abstract 

The invention concerns a sold reactive powder composition for purifying gas, 
comprising sodium bicarbonate and an inhibitor of sodium bicarbonate caking, containing 
coalite and/or a magnesium compound including magnesiimi (hydr)oxide. TTic invention 
also concerns a method for purifying gas which consists in introducing in the gas a reactive 
composition containing sodium bicarbonate and substantially free of silica, and in subjecting 
the gas to dust-extraction. 

(57) Abr6g^ 

Composition reactive, solide. pulv^rulente pour I'^puration d'un gaz, ladite composi- 
tion comprcnant du bicartwnate de sodium et im inhibiteur d 'agglutination du bicarbonate 
de sodium, compcenant du coke de lignite et/ou un compost du magndsium comprenant de 
r(hydr)oxyde de magnesium. Proc6d6 pour Tdpuration d*un gaz, selon lequel on introduit 
dans le gaz une composition reactive comprenant du bicarbonate de sodium et sensiblement 
exempte de silice, et on soumet le gaz a un dfipoussidrage. 
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wo 98/51400 PCT/EP98/02828 

- 1 - 

Composition reactive pulvemlente et precede pour Tepuration d'un gaz 



L'invention conceme Tepuration des gaz. 

Elle conceme plus particulierement une composition reactive a base de 
bicarbonate de sodium, utLlisable pour I'epuration des gaz. 
5 Les activites humaines generent des quantites importantes de gaz 

contamines par des substances toxiques. Le chlorure d'hydrogene, le fluorure 
d*hydrogene, les oxydes de soufre, les oxydes d'azote, les dioxines et les furannes 
constituent des exemples de substances toxiques frequemment rencontrees dans 
ces gaz. On les retrouve notamment, en quantites variables, dans les fumees 
10 g^nerees par les installations d'incineration de ddchets menagers ou hospitallers et 
dans les fumees generees par la combustion de combustibles d'origine fossile, 
notamment dans les centrales thenniques de fabrication d^electrtcite et dans les 
installations centralisees de chaufiEage uibain. Ces fumees doivent g^n^ralement 
etre debairassees des ces substances toxiques, avant d'etre rejetees dans 
IS r atmosphere. 

Le proced6 NEUTREC® [SOLVAY (Societe Anonyme)] est un procede 
efScace pour epurer des gaz. Selon ce procede connu, on injecte du bicarbonate 
de sodium a T^tat d'une poudre dans le gaz et le gaz ainsi trait6 est ensuite 
envoye sur un filtre pour le depousaerer (SOLVAY S. A, brochure 
20 Br. 1566a.B-l-0396). 

Le bicaibonate de sodium en poudre presente une tendance naturelle a 
r agglutination, ce qui constitue un desavantage. Pour hitter contre cette propii6t6 
desavantageuse du bicarbonate de sodmm, on a song6 a y additionner de la silice 
(Klein Kurt - "Grundlagen und anwendungen dner durch Flammenhydrolyse 
25 gewonnenen Kieselsaure : Teil 4 : A^OSIL zur Verbessenmg des 

Fliessvarhaltens pulverformiger Substanzen" - Seifen-Ole-Fette-Wachse - 20 Nov. 
1969, p. 849-8S8). Du bicarbonate de sodhim additionn^ de silice s'est toutefois 
revel6 peu satis&isant pour Tepuration des gaz contenant du chlorure 
d'hydrogene. 

30 L'invention remedie a cet inconvenient, en foumissant tme composition 

reactive pulverulente contenant du bicaibonate de sodmm, qui pr6sente une bonne 
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resistance a 1' agglutination et une bonne efficacit6 pour epurer un gaz. 

En consequence I'invention conceme une composition reactive, solide, 
pulverulente pour I'epuration d'un gaz, ladite composition comprenant du 
bicarbonate de sodium et un inhibiteur d'agglutination du bicarbonate de sodium 
5 et se caracterisant par le fait que I'inhibiteur comprend du coke de lignite et/ou un 
compose du magnesium comprenant de r(hydr)oxyde de magnesium 

Le coke de lignite est le produit obtenu par cokefection du lignite, qui est 
un combustible fossile solide presentant un pouvoir calorifique inferieur a 8.300 
Btu/lb (19,3 kJ/g) selon la norme ASTM D 388 (Ullmann's Encyclopedia of 
10 Industrial Chemistry, 5th Edition, Vol. A 7, 1986, pages 160-161). 

On entend designer par (hydr)oxyde de magnesium, a la fois I'oxyde de 
magnesium, I'hydroxyde de magnesium ou les melanges d'oxyde et d'hydroxyde 
de magnesium Le compose de magnesium comprend avantageusement de 
I'hydroxycarbonate de magnesium de formule generale 4MgC03, Mg(0H)2, 
15 4H20.^ 

En plus du bicarbonate de sodium et de I'inhibiteur, la composition 
reactive selon I'invention peut eventueUement contenir d'autres constituants, par 
exemple du monocarbonate de sodium ou du charbon actif. 

La composition reactive selon I'invention contient de preference plus de 

20 85 % (avantageusement au moins 90 %) en poids de bicarbonate de sodium. Sa 
teneur ponderale en inhibiteur est de preference superieure a 0,5 % 
(avantageusement au moins 6gale a 2 %) du poids de bicarbonate de sodium. En 
gtedral, la teneur ponderale en inhibiteur n'excede pas 10 % (de preference 7 %) 
du poids du bicarbonate de sodium. Dans le cas ou I'inhibiteur comprend du coke 

25 de lignite, celui-ct est de preference present en une quantity ponderale superieure 
a 3 % (avantageusement au moins ^gale k 5 %) du poids du bicarbonate de 
sodium. Dans le cas oil I'inhibiteur comprend un compose du magnesium tel que 
defini plus haut, celui-ci est de preference present en une quantite ponderale 
superiaire k 1 % (avantageusement au moins egale a 2 %) du poids du 

30 bicarbonate de sodium. 

Dam le cas oii la composition reactive selon I'invention contient du 
monocarbonate de sodium (de formule generale Na2C03), il est souhaitable que 
sa teneur ponderale en monocarbonate de sodium soit inferieure a 2 % (de 
preference au maximum egale a 1 %) du poids global de bicarbonate de sodium et 

35 de monocarbonate de sodium. 

Dans une forme de realisation specialement recommandee de la 
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composition selon Tinvention, celle-ci presente une granulometrie definie par un 
diametre moyen de particule inferieur a 50 (de preference au maximum egal a 
30 fim) et une pente gratiulometrique inferieure a 5 (de preference au maximum 
egale a 3). Dans cette forme de realisation de Finvention, le diametre moyen (D^ 
et la pente granulometrique (a) sent definis par les relations suivantes : 
Dm = ZDi£i , cf = D90jiDio 
Zni D50 
dans lesquelles n[ designe la frequence (en poids) des particules de diametre Dj, et • 
D90 (respectivement D50 et Djo) represente le diametre pour lequel 90 % 
(respectivement 50 % et 10 %) des particules de la composition reactive 
(exprimees en poids) ont un diametre inferieur a D9Q (respectivement D50 et 
Dio). Ces parametres granulometriques sont definis par la methode d'analyse par 
diffraction de rayons laser utilisant un appareil de mesure SYMPATEC modele 
HELOS 12LA fabrique par SYMPATEC GmbH. 

Selon une autre forme de realisation recommandee de la composition 
selon Finvention, celle-ci est sensiblement exempte de silice. On entend par 
"sensiblement exempte de silice" que la quantite de silice dans la composition 
reactive est insuflBsante pour avoir une influence perceptible sur Tagglutination du 
bicarbonate de sodium, en presence d'air atmospherique, a la temperature de 
20 °C et i la pression atmospherique normale. De preference, la composition 
selon l*invention est rigoureusement exempte de silice. Toutes autres choses 
egales, la composition conforme a cette forme de realisation de Finvention 
presente xme eflScacite optimimi en tant qu' agent d'epuration des gaz. 

La composition reactive selon Finvention trouve ime application en tant 
qu'agent pour Fepuration des gaz contamin6s par du chlorure d*hydrogene, du 
fluorure d'hydrogene, des oxydes de soufre (principalement du dioxyde de 
soufre), des oxydes d' azote (principalement de Foxyde nitrique NO et du 
peroxyde d*azote NO2), des dioxines et des furannes. EUe trouve une application 
specialement avantageuse pour Fepuration des fum6es gen6r6es par les 
incin6rateurs de d6chets urbains ou de dechets hospitaliers. 

L'invention conceme egalement \m proc6d6 poxir Fepuration d*im gaz, 
selon lequel on introduit dans le gaz une composition reactive comprenant du 
bicarbonate de sodium et on soumet ensuite le gaz a \m ddpoussierage, le procede 
se caracterisant en ce que la composition reactive est sensiblement exempte de 
silice. 

Dans le proc6de selon Finvention, la composition reactive est introduite a 
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Fetat solide dans le gaz. La temperature du gaz est generalement superieure a 
100 °C (de preference superieure a 125 °C) lors de rintroduction de la 
composition reactive. On recommande que la temperature du gaz n'excede pas 
800 **C, de preference 600 °C. Des temperatures de 140 a 250 T conviennent 
bien. La composition reactive est generalement introduite dans un courant de gaz, 
circulant dans une chambre de reaction. Dans celle-ci, les contaminants du gaz 
sont adsorbes sur les particules de bicarbonate de sodium (dans le cas de dioxines 
ou de fiirannes) ou reagissent avec celles-ci pour former des residus solides (par 
exemple du chlorure ou du fluorure de sodium, du sulfate de sodium ou du nitrite 
et du nitrate de sodium, selon que les contaminants du gaz comprennent du 
chlorure d'hydrogene, du fluorure d'hydrogene, des oxydes de soufre ou des 
oxydes d*azote). Le depoussierage du gaz a pour fonction d'en extraire les 
residus solides ainsi formes. II peut etre realise par tous moyens connus 
approprife, par exemple par separation mecanique dans un cyclone, par filtration 
a travers un tissu filtrant ou par separation electrostatique. La filtration a travers 
un tissu filtrant a la preference. 

Conformement a Tinvention, on a trouve que les compositions reactives 
de bicarbonate de sodium, qui sont sensiblement exemptes de silice, presentent 
une efficacit6 d'epuration des gaz, superieure a celle des compositions de 
bicarbonate de sodium contenant de la silice. Cette eflScacite amelior^e des 
compositions selon Tinvention, vis-i-vis de celles contenant de la silice se 
manifeste principalemerit dans le cas ou le depoussierage est opere au moyen d'lm 
tissu filtrant. Bien que ne souhaitant pas etre Ii6s par une explication theorique, les 
inventeurs pensent que cette plus grande eflBcadte des compositions exemptes de 
silice est imputable au fait que ces compositions adherent miewx au tissu filtrant 
que les compositions contenant de la silice. 

Dans une forme d'ex6cution avantageuse du precede selon Tinvention, la 
composition reactive que Ton introduit dans le gaz est conforme a la composition 
reactive selon I'invention, definie plus haut et comprend, a cet eflfet, du coke de 
lignite et/ou un compose du magnesium comprenant de r(hydr)oxyde de 
magnesium. 

Le precede selon Tinvention trouve une application specialement 
avantag^se pour Tepuration d*une fiimee provenant de I'incineration de dechets 
urbains ou de dechets hospitaliers, ces dechets contenant generalement des 
composes chlores et des chloriires metalliques susceptibles de generer du chlorure 
d'hydrogene au cours de Tincineratioa Ces ddchets renferment generalement 
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aussi des metaux lourds et des residus soufres, notamment du dioxyde de soufre, 
que Ton retrouve au moins en partie dans la fumee. Dans cette application 
particuliere du precede selon Tinvention, le produit solide que Ton recueille du 
depoussierage comprend des lors habituellement, en plus du chlomre de sodium, 
des metaux lourds a Tetat metallique ou combine, ainsi que du carbonate de 
sodium et du sulfate de sodium. Ce produit solide peut etre traite de la maniere 
exposee dans la demande intemationale WO 93/04983 [SOLVAY (Societe 
Anonyme)]. 

Le procede selon I'invention trouve egalement une application pour 
I'epuration des fiimees generees par la combustion de combustibles fossiles (gaz 
naturel, derives liquides du petrole, houille), ces fiimees etant contaminees par du 
dioxyde de soufre et des oxydes d'azote. 

Le procede selon Tinvention trouve par ailleurs une application pour 
I'epuration des gaz combustibles obtenus par gazeification de la houille, ces gaz 
etant generalement contamines par du cMorure d'hydrogene, du fluorure 
d'hydrogene et du dioxyde de soufre. 

L'interet de I'invention va ressortir de la description des exemples 
suivants, en reference aux dessins annexes. 

La figure 1 montre schematiquement un empilement de sacs contenant une 
composition reactive; 

La figure 2 montre schematiquement un dispositif utilise pour definir la 
fluidite d'une composition reactive, pulverulente. 

Dans ces figures, des memes numeros de reference designent des elements 
identiques. 

Premiere serie d'essais. 

Les exemples 1 i 6 concement des essais de stockage de compositions 
reactives confonnes a I'invention, dans le but d*apprecier leur resistance 4 
Tagglutination. A cet eflfet, dans chacun de ces exemples, une composition 
reactive, solide et pulverulente a ete ensachee dans 15 sacs en polyethylene de 40 
kg, que 1' on a obtur^ henn6tiquement. Les 15 sacs ont ete empiles sur un support 
7, de la maniere representee a la figure 1, de maniere a former cinq rangs (1, 2, 3, 
4, 5) de trois sacs 6 et I'empilage des sacs a et6 stocke dans un magasin 
normalement aere et maintenu a la temperature ambiante. A Tissue du stockage, 
on a ouvert les sacs, on y a prelev6 des echantillons, de maniere statistique, et on 
a procede a deux tests sur les echantillons preleves. Un premier test a servi a 
definir la tendance a I'agglutination de la composition. Le second test a servi a 
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evaluer la fluidite de la composition reactive, c'est-a-dire son aptitude a s*ecouIer 
librement. 

Pour le test visant a definir la tendance a 1' agglutination, on a deverse les 
sacs sur une grille calibr^e presentant des mailles rectangulaires de 12x19 mm, et 
on a defini le taux d 'agglutination de la poudre par la relation 

T = Ouantite ponderale d'agglomerats retenus sur la grille x 100 
Poids total de poudre deversee sur la grille 

Pour le test visant a definir la fluidite de la composition reactive, on a 
utilise le dispositif schematise a la figure 2. Celui-ci comprend un tamis 9 
presentant une ouverture de maille de 710 nm, dispose au-dessus d*un cylindre 
vertical 10 de 50 mm de diametre. Pour le test, on a deverse la poudre a travers le 
tamis, on I'a recueillie sur la fece horizontale superieure 1 1 du cylindre 10 et on a 
mesure la hauteur maximum du cone de poudre 12 forme sur la face 1 1 du 
cyUndre 10. Selon ce test, la fluidite de la poudre est d'autant meilleure que la 
hauteur du cone 12 est petite. 
Exemple 1 

Dans cet exemple, on a nais en oeuvre une composition reactive 
comprenant du bicarbonate de sodimn broye et crible, 0,48 % en poids de silice et 
4,6 % en poids de coke de lignite (les teneurs en silice et en coke de lignite sont 
exprimees par rapport au poids de bicarbonate de sodium). Le criblage du 
bicarbonate de sodium a ete regl^ de maniere que celui-ci soit k I'etat de 
particules n'exc6dant pas 13 ^m de diametre, la composition reactive presentant 
une granulometrie definie par les caracteristiques suivantes (definies plus haut), 
exprimees en fim : 

D10 = 7,0 
D50 = 29,7 
D90 = 70,3 

A I'issue d'un stockage de trois mois, on a soumis la composition aux 
deux tests definis phis haut. On a obtenu les resultats suivants : 
Tendance a Tagglutination (test sur trois echantiUons) : Echantillon n** 1 : 0,50 % 

Echantillon n^ 2 : 2,98 % 

Echantillonn°3:0,ll% 
Fluidity (test sur cinq echantillons) : Echantillon n^ 1 : 40 mm 

Echantillon n® 2 : 36 mm 
Echantillon n° 3 : 40 mm 
Echantillon n** 4 : 39 nrai 



• 
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Echantillon n° 5 : 38 mm 
Moyenne :39 mm 

Exemple 2 

On a repete les essais de Texemple 1 avec une composition reactive 
5 comprenant du bicarbonate de sodium broye et crible, 1,89 % en poids 

d'hydroxycarbonate de magnesium et 5 % en poids de coke de lignite (les teneurs 
en hydroxycarbonate de magnesium et en coke de lignite sont exprimees par 
rapport au poids de bicarbonate de sodium. Le criblage du bicarbonate de sodium 
a ete regie comme a Texemple 1, de maniere quUl soit a I'etat de particules 
10 n'excedant pas 13 jim de diametre, la composition reactive presentant une 
granulometrie definie par les caracteristiques suivantes (definies plus haut). 
exprimees en \im : 

D10 = 6,6 . 
D50 = 33,7 

15 D90 = 75,4 

A Tissue du stockage de trois mois, on a obtenu les resultats suivants : 
Tendance a T agglutination (test sur trois echantillons) : 0 % 
Fluidity (test sur cinq echantillons) : Echantillon n° 1 : 34 mm 

Echantillon n^ 2 : 38 mm 
20 EchantiUon n° 3 : 37 mm 

Echantillon n° 4 : 36 mm 
Echantillon n° 5 : 39 nmi 
Moyenne : 37 mm 

Exemple 3 

25 On a r6pete les essais de Texemple 1 avec une composition reactive 

comprenant du bicarbonate de sodmm broy6 et cribl6 et 5,1 % en poids de coke 
de lignite, la teneur en coke de lignite etant e>q)rimee par rapport au poids de 
bicarbonate de sodium. Le criblage du bicarbonate de sodium a 6t6 r6gle comme a 
Texemple 1, de maniere qu'il soit k V6m de particules n'excedant pas 13 \im de 
30 diametre, la composition reactive presentant une granulometrie definie par les 
cararteristiques suivantes (definies plus haut), exprimees en jim : 

D10 = 7,0 

D50 = 35,l 

D90 = 85,0 

35 A Tissue du stockage de trois mois, on a obtenu les resultats suivants : 

Tendance a T agglutination (test sur trois Echantillons) : 0 % 
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Fluidite (test sur cinq echantillons) : Echantillon n*' 1 : 37 mm 

Echantillon n"* 2 : 38 mm 
Echantillon n° 3 : 41 mm 
Echantillon n** 4 : 40 mm 
5 Echantillon n'' 5 ; 38 mm 

Moyenne :39 mm 
Les examples qui precedent montrent que les compositions reactives 
conformes a Tinvention supportent correctement un stockage de plusieurs mois. 
Une comparaison des resultats des exemples 2 et 3 avec ceux de Fexemple 1 
10 montrent par ailleurs que I'absence de silice dans la composition reactive ne nuit 
pas a son aptitude au stockage. 
Exemples 4 a 6 

Dans les exemples 4 a 6, on a repete les essais des exemples 1 a 3 
respectivement, avec une duree de stockage de six mois.. Les caracteristiques des 
15 compositions sont mentionnees dans le tableau 1 ci-dessous. 

Tableau 1 







Exemples n° 




4 


5 


6 


SUice (%) 


0.5 






Hydroxycarbonate de magnesium (%) 




2 




Coke de lignite (%) 


5 


5 


5 


DlO(nm) 


7,6 


12,3 


7.7 


D50 (iim) 


30,0 


41,2 


36,7 


D90 (nm) 


69,1 


83,4 


79.4 



Les resultats obtenus i Tissue du stockage de six mois sont mentionn^s 
dans le tableau 2 ci-dessous. 
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Tableau 2 





Exemples n° 


4 


5 


6 


Tendance a 1 agglutination 








Echantillon 1 


0 


0 


0 


Echantillon n° 2 


3.2 


0 


0 


ccnanuuou n J 


3.1 


0 


0 


Echantillon n" 4 


1.8 


0 


0 


Echantillon n° 5 


0 


0 


0 


Fluidite 








Echantillon n° 1 


43 


29 


43 


Echantillon n° 2 


41 


30 


38 


Echantillon n° 3 


46 


29 


43,5 


^Echantillon n° 4 


44 


28 


45 


Echantillon n° 5 


43 


30 


41 



Les exemples 4 a 6 confirment les resultats des exemples 1 a 3 en 
d6montrant rexcellente aptitude des compositions reactives selon I'invention, 



S exemptes de siiice. 
Seconde serie d'essais 

Les exemples 7 a 10 concement des essais efFectues dans le but de 
mesurer I'eflBcacite de compositions reactives a epurer un gaz en chlorure 
d'hydrog^ne. 

1 0 Le gaz traite dans chaque essai a ete vme fumee provenant d'un 

incinerateur de dechets menagers, contenant du chlorure d'hydrogene et du 
dioxyde de soufre. On a introduit dans la fumee une quantite au moins suflBsante 
d'une composition reactive comprenant du bicarbonate de soditim, pour amener 
sa teneur residuelle en chlorure d*hydrogene au-dessous de 50 mg/Nm^ (Norme 

15 europeenne 89/369/CEE) ou de 10 mg/Nm^ (Norme europ6enne 94/67/CEE ou 
Norme allemande 17.BIm SchV). ^res addition de la composition reactive, la 
fiimee a ete filtree sur un tissu filtrant pour la d^poussierer. 
Exemple 7 (confonne k I'invention) 

Dans cet exemple, la composition reactive mise en oeuvre a consiste 

20 essentiellement en bicarbonate de sodium, sans additif. En particulier, la 
composition reactive fiit exempte de siiice. 

L*essai a dur6 390 minutes. Durant I'essai, on a mesure en continu le d6bit 



wo 98/51400 



PCT/EP98/02828 



- lo- 
de la fiimee, le debit de la composition reactive introduite dans la fumee et les 
teneurs de celle-ci en chlorure d'hydrogene et en dioxyde de soufre, 
respectivement en amont de I'ajout de la composition reactive et en aval du tissu 
filtrant. Au depart de ces mesures, on a calcule, d'une part, le rapport 
5 stoechiometrique (R_ S.) entre la quantity de bicarbonate de sodium effectivement 
mise en oeuvre et la quantite stoechiometrique necessaire et, d 'autre part, le taux 
d'epuration en chloiure d'hydrogene, celui-ci 6tant defini par la relation 

x = HClj^IlQlfxlOO, 
HCli 

1 0 ou HClj designe la teneur de la fumee en chlorure d'hydrogene en amont de 
I'addition de la composition reactive et HClf designe la teneur de la fiim6e en 
chlorure d'hydrogene en aval de ladite additioa Dans I'essai, la quantite 
stoechiometrique de bicarbonate de sodium est celle necessaire pour eliminer le 
chlorure d'hydrogene et le dioxyde de soufre de la fumee, selon les reactions 
1 S theoriques suivantes : 

HCl + NaHCOs -> NaCl + H2O + CO2 
SO2 + 2NaHC03 + 1/2 O2 -> Na2S04 + H2O + 2CO2 
Les resultats de I'essai (moyenne arithmetique sur les 390 minutes) sont 



consignes ci-dessous : 
20 Fumee 

Debit (Nm3/h) : 2 378 

HCli (mg/Nm3) ; 1 530 

HClf (nig/Nm3) 9 
Composition r^ctive : 
25 Debit NaHC03 (kg/h) : 13 

R.S. : 1,49 

Taux d'epuration (%) : 99,4 



Exemple 8 (non conforme i I'invention) 

L'essai de I'racenqjle 7 a ete repute avec une composition reactive 
constituee de bicarbonate de sodium et de silice (0,5 g de silice pour 100 g de 
bicarbonate de sodium). Les resultats de I'essai (qui a dur6 360 mmutes) sont 
mentionnes ci-dessoiis. 



Fum6e 

Debit (Nm3/h) : 1 697 

35 HCli (mg/Nm3) : 2 018 

HClf (mg/Nm3) 39 
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Composition reactive 

Debit NaHC03 (kg/h) : 26 

R.S. : 3,07 

Taux d'epuration (%) : 98, 1 



5 Une comparaison des resultats de Texemple 7 (conforme a T invention) 

avec ceux de Texemple 8 (non conforme a I'invention) fait immediatement 
apparaitre Tinteret d'eviter, conformement a Tinvention, la presence de silice 
dans la composition reactive. 
Exemple 9 (conforme a I'invention) 
10 L'essai de I'exemple 7 a ete repete avec une composition reactive 

conforme a rinvention, exempte de silice et constituee d'un melange homogene 
de bicarbonate de sodium et d'hydroxycarbonate de magnesium (2 g par 100 g de 
bicarbonate de sodium). Les resultats de l'essai (qui a dure 67 heures) sont 
mentionnes ci-dessous. 
1 5 Fumee 

Debit (Nm3/h) : 24 000 

HCIi (mg/Nm3) : 1 060 
HClf (mg/Nm3) 32 
Composition reactive: 
20 DebitNaHC03(kg/h) : 63,7 

R.S. 1,11 
Taux d'epuration (%) 99,0 
Exemple 10 

L'essai de i'exemple 7 a ete repete avec une composition reactive 
25 conforme k I'invention, exempte de silice et constitute d'un melange homogene 
de bicarbonate de sodium et de coke de lignite (5 g par 100 g de bicarbonate de 
sodium). Les resultats de l'essai (qui a dure 81 heures) sont mentionnes d- 



dessous. 
Fumee 

30 Debit (Nm3/h) : 24 000 

HCli (mg/Nm^) 925 

HClf (mg/Nm3) 46 
Composition reactive : 

Debit NaHC03 (kg/h) : 63,8 

35 R.S. 1,09 

Taux d'epuration (%) > 99,9 
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Les exemples 9 et 10 montrent Tinfluence positive de rhydroxycarbonate 
de magnesium et du coke de lignite sur Tefficacite de la composition reactive. 
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REVENDIC ATIONS 

1 - Composition reactive, solide, pulverulente pour Tepuration d'un gaz, 
comprenant du bicarbonate de sodium et un inhibiteur d'agglutination du 
bicarbonate de sodium, caracterise en ce que I'inhibiteur comprend du coke de 

5 lignite et/ou un compose du magnesium comprenant de r(hydr)o>cyde de 
magnesium. 

2 - Composition selon la revendication 1, caracterisee en ce qu'elle est 
sensiblement exempte de silice. 

3 - Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce que le 
10 compose du magnesium comprend de I'hydroxycarbonate de magnesium. 

4 - Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 
caracterisee en ce qu'elle comprend au moins 90 % en poids de bicarbonate de 
sodium et en ce que sa teneur ponderale en inhibiteur est superieure a 0,5 % du 
poids de bicarbonate de sodiimi. 

15 5 - Composition selon la revendication 4, caracterisee en ce que, dans le 

cas ou I'inhibiteur comprend un compose du magnesium, celui-ci est pr&ent en 
une quantity ponderale au moins 6gale a 2 % du poids de bicarbonate de sodium. 

6 - Composition selon la revendication 4, caracterisee en ce que, dans le 
cas ou I'inhibheur comprend du coke de lignite, celui-ci est present en une 

20 quantity au moins egale a 5 % du poids de bicarbonate de sodium. 

7 - Procede pour Tepuration d*im gaz, selon lequel on introduit dans le 
gaz une composition reactive comprenant du bicarbonate de sodium et on soumet 
le gaz a un depoussi&age, caracterise en ce que la composition reactive est 
sensiblement ^empte de silice. 

25 8 - Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que le 

depoussierage comprend une filtration k travers un tissu filtrant. 

9 - Procede selon la revendication 7 ou 8, caracterise en ce que la 
composition reactive est conforme a Tune quelconque des revendications 2 a 6. 

10 - Procede selon Tune quelconque des revendications 7^9, pour 
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I'epuration d'un gaz en au moins un contaminant selectionne parmi le chlorure 
d'hydrogene, le fluorure d'hydrogene, les oxydes de soufre, les oxydes d'azote, 
ies dioxines et les furannes. 
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